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^5 (57) Abstract: The invention relates to a method and a device for carburizing at subatmospheric pressures. According to said 
method, a treatment gas containing hydrocarbons is supplied to a treatment chamber and an exhaust stream exits said chamber. The 
opacity of the gas atmosphere that prevails in the treatment chamber (3) and/or the opacity of the exhaust stream (4) that exits said 

^ chamber (3) is/are determined and the supply of the treatment gas (1) containing hydrocarbons to the treatment chamber (3) is reg- 

fS ulated in accordance with the opacity that has been determined. If an opacity value that has been set or can be set is exceeded, the 
supply of the treatment gas (1) containing hydrocarbons to the treatment chamber (3) can be interrupted, or the quantity of treatment 

)^ gas (1) containing hydrocarbons that is supplied to said chamber (3) can be reduced. 
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(57) Zusammenfassung: Es werden ein Verfahren und eine Voirichtung zum Aufkohlen bei subatmospharischen Diiicken, wobei 
einem Behandlungsraum ein Kohlenwasserstoffhaltiges Behandlungsgas zugefUhrt wird und aus dem Behandlungsraum ein Abgas- 
strom austritt, beschrieben. Erfindungsgemass wird die Opazitat der in dem Behandlungsraum (3) herrschenden Gasatmosphare 
und/oder die Opazitat des aus dem Behandlungsraum (3) austretenden Abgasstromes (4) ermittelt und in Abhangigkeit von der er- 
mittelten Opazitat die Zufiihrung des KohlenwasserstoflHialtigen Behandlungsgases (1) in den Behandlungsraum (3) geregelt. Bei 
Uberschreiten eines eingestellten oder einstellbaren Opazitatswertes kann die Zufiihrung des Kohlenwasserstoflftialtigen Behand- 
lungsgases (1) in den Behandlungsraum (3) unterbrochen oder die Menge des dem Behandlungsraum (3) zugefuhrten Kohlenwas- 
serstofi^ialdgen Behandlungsgases (1) reduziert werden. 
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Beschreibuno 

Verfahren und Vomchtunq zum Unterdruckaufkohlen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Aufkohlen bei subatmospharischen Drucken, 
wobei einem Behandlungsraum ein Kohlenwasserstoff-haitiges Behandiungsgas 
5 zugefuhrt wird und aus dem Behandlungsraum ein Abgasstrom austritt 

Ferner betrifft die Erfindung eine Vorrichtung zum Aufkohlen bei subatmospharischen 
Drucken, aufweisend wenigstens einen Behandlungsraum, wenigstens eine 
Zufuhrleitung, uber die dem Behandlungsraum ein Kohlenwasserstoff-haitiges 
10 Behandiungsgas zugefuhrt wird, und wenigstens eine Abpumpleitung, uber die der 
Abgasstrom mittels einer Abpumpvorrichtung aus dem Behandlungsraum abgezogen 
wird. 

Ein gattungsgemaBes Verfahren zum Aufkohlen bei subatmospharischen Drucken sind 
15 bspw. aus dem Fachartikel "Die Beeinflussung der Kohlenstoffubertragung bei der 
Unterdruckaufkohlung", Fachzeitschrift HTM 54 (1999), bekannt 

Bei den zum Stand derTechnik zahlenden Verfahren und Vorrichtungen zum 
Aufkohlen bei subatmospharischen Drucken - hierbei wird vorzugsweise bei Drucken 
.20 bis zu 20 mbar gearbeitet - stellt sich das Problem, dass bei einem Uberschreiten der 
RuBgrenze ein VerruSen der Aniage - also sowohl des Behandlungsraumes als auch 
der Abpumpleitung ~ eri'olgt Femer kommt es im Inneren des Behandlungsraumes zu 
einer unerwunschten Teerbildung. 

25 Die Ursache hierfur ist darin begrundet, dass es bei der Zufuhrung einer vorgegebenen 
Menge und Zusammensetzung an bzw. eines Kohlenwasserstoff-haltigen 
Behandlungsgases in den Behandlungsraum zu einem unkontrollierten Zersetzen von 
uberschussigen Kohlenwasserstoffen kommen kann. Femer kann die berechnete 
Kohlenwasserstoff-Vorgabe zu niedrig sein, was im Ergebnis zu falschen 

30 Berechnungen in der Kohlenstoffiibergangs- und Kohlenstoffveriaufsrechnung fuhrt 



wo 2004/007779 ^^T/EP2003/007194 



Nachteilig bei den zum Stand der Technik zahlenden Verfahren ist femer, dass bei der 
Kalkulation des Qbertragenen Kohlenstoffes Immervon der theoretischen 
Zusammensetzung des venA^endeten Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases 
ausgegangen wird. Dies bedeutet beispielsweise, dass bei der Verwendung von 
5 Propan als Kohlenwasserstoff-haltiges Behandlungsgas von der Zusammensetzung 
C3H8 ausgegangen wird. Bei der Verwendung von technischem Propan ist jedoch nur 
der Heizwert, nicht jedoch die exakte Zusammensetzung garantiert* Die Summe des 
Kohlenstoffes im technischen Propan ist daher nicht identisch mit dem theoretischen 
C-Gehalt von reinem Propan, der bei der Kalkulation der Qbertragenen 
10 KohlenstofFmenge berucksichtigt wird. Daraus resultieren ebenso Fehler im 
. Berechnungsergebnis. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein gattungsgemalies Verfahren sowie eine 
gattungsgemaBe Vorrichtung zur Aufkohlung bei subatmospharischen Drucken 
15 anzugeben, das bzw. die die vorgenannten Nachteile vermeidet. 

Verfahrensseitig wird diese Aufgabe dadurch gelost, dass die Opazitat der in dem 
Behandlungsraum herrschenden Gasatmosphare und/oder die Opazitat des aus dem 
Behandlungsraum austretenden Abgasstromes ermittelt und in Abhangigkeit von der 
20 ermittelten Opazitat die Zufuhrung des Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases 
in den Behandlungsraum geregelt wird. 

Vorrichtungsseitig wird die Aufgabe dadurch gelost, dass in der Zufuhrleitung 
wenigstens ein Ventil ahgeordnet ist, in dem Behandlungsraum wenigstens eine 

25 Einrichtung zur Ermittlung^der Opazitat der in dem Behandlungsraum herrschenden 
Gasatmosphare und/oder in der Abpumpleitung wenigstens eine Opazitatssonde 
angeordnet ist und eine Auswerteeinheit vorgesehen ist, die in Abhangigkeit von der 
mittels der Einrichtung zur Ermittlung der Opazitat der in dem Behandlungsraum 
herrschenden Gasatmosp^hare und/oder der Opazitatssonde ermittelten Opazitat des 

30 Abgasstromes die Zufuhrung des Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases in 
den Behandlungsraum durch Ansteuerung des Ventils regelt. 

Das erfindungsgemalie >^erfahren, die erfindungsgemaBe Vorrichtung sowie weitere 
Ausgestaltungen des- bzw. derselben seien im Folgenden anhand des in der Figur 
35 dargesiellten Ausfuhruhgfsbeispieles naher eriautert. 
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Die Figur zeigt einen lediglich schematisch dargestellten Behandlungsraum 3, dem 
uber eine Zufuhrleitung 1 das KohlenvA^sserstoff-haltige Behandlungsgas zugefuhrt • 
\mrd, Als Kohlenwasserstoff-haltige Behandlungsgase werden vorzugsweise 
5 verwendet: Alkane, Alkene, Alkine, Derivate der Vorgenannten, ggf. in Verbindung mit 
Wasserstoff. 

Uber die Abpumpleitung 4, in der eine Vakuumpumpe 6 angeordnet ist \A^rd der 
gewunschte subatmospharische Druck in dem Behandlungsraum 3 eingestellt. Wie 
10 bereits erwahnt, wird vorzugsweise bei Drucken bis zu 20 mbar, vorzugsweise bei 
Drucken zwischen 3 und 20 mbar gearbeitet 

ErfindungsgemaS ist nunmehr in der Zufuhrleitung 1 ein Ventil. insbesondere ein 
-Regelventil 2 angeordnet Die Abpumpleitung 4 weist erfindungsgemaS eine 
15 Opazitatssonde 5 auf. Sowohl das Regelventil 2 als auch die Opazitatssonde 5, sind 
uber Datenleitungen 7 bzw. 8 mit einer Auswerteeinheit 9 verbunden. Die 
Auswerteeinheit (9) ermoglicht - entsprechend einer vorteilhaften Ausgestaltung der 
erfindungsgemaUen Vorrichtung - die Einstellung eines Opazitatsgrenzwertes. 

20 ErfindungsgemaS wird nunmehr die Opazitat des aus dem Behandlungsraum 3 uber 
die Abpumpleitung 4 austretenden Abgasstromes ermittelt bzw. gemessen und in 
Abhangigkeit von der enriittelten Opazitat die Zufuhrung des Kohlenwasserstoff- 
haltigen Behandlungsgases uber die Zufuhrleitung 1 in den Behandlungsraum 3 
geregelt 

25 

Hierbei kann bei Uberschreiten eines eingestellten bzw. einstellbaren Opazitatswertes 
des uber die Abpumpleitung 4 aus dem Behandlungsraum 3 abgezogenen 
Abgasstromes die Zufuhrung des Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases uber • 
die Zufuhrleitung 1 in den^Behandlungsraum 3 entweder ganzlich unterbrochen oder 
30 die Menge des dem Behandlungsraum 3 zugefiihrten Kohlenwasserstoff-haltigen 

Behandlungsgases zumjndest reduziert werden. Wird der eingestellt bzw. einstellbare 
Opazitatswert wieder unterschritten, so kann die Zufuhrung des Kohlenwasserstoff- 
haltigen Behandlungsgases in den Behandlungsraum 3 wieder aufgenommen bzw. die 
Menge des zugefuhrten Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases wieder erhoht 
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werden. Die Erfindung ermoglicht somit eine kontinuiertiche Regelung des dem 
Behandlungsraum 3 zugefuhrten Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases. 

Altemativ Oder zusatzlich zu der in der Abpumpleitung 4 vorgesehenen Opazitatssonde 
5 5 kann eine Einrichtung 10 zur Emiittlung der Opazitat der in dem Behandlungsraum 3 
herschenden Gasatmosphare vorgesehen sein. Diese Einrichtung 10 zur Ermittlung 
der Opazitat ist uber eine Datenleitung 1 1 ebenfalls mil der Auswerteeinheit 9 
verbunden. 

10 Die vorgenannte Einrichtung 10 zur Ermittlung der Opazitat der in dem 
Behandlungsraum 3 herrschenden Gasatmosphare kann auch als ein 
Beobachtungsstutzen ausgebildet sein. Die Einrichtung 10 zur Ermittlung der Opazitat 
der in dem Behandlungsraum 3 herrschenden Gasatmosphare ermoglicht eine 
chargennahe Messung der In dem Behandlungsraum 3 herrschenden Gasatmosphare. 

15 Verfalschende Effekte, die bspw, bei der Abkuhlung des aus dem Behandlungsraum 3 
abgezogenen Abgasstromes auftreten konnen, werden bei dieser Verfahrensvariante 
vermieden. Nachteilig bei dieser Verfahrensweise ist jedoch, dass das Ausscheiden 
von Aerosolen, das erst bei der Abkuhlung des Abgasstromes erfolgt, in dem 
Behandlungsraum 3 seibst noch nicht sichtbar und damit feststellbar ist. 

20 

Das erfindungsgemaBe Verfahren sowie die erfindungsgemaSe Vorrichtung ermoglicht 
somit eine kontrollierte Zufuhrung des Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases 
in den Behandlungsraum/wodurch ein unkontrolliertes Zersetzen von uberschussigen 
Kohlenwasserstoffen in dem Behandlungsraum sowie der Abpumpleitung und damit 
25 eine RuS- und Teerbildung wirkungsvoll vermieden werden konnen. Ein Groliteil der 

i! 

unenA^nschten AblagenJngen innerhalb des Behandlungsraumes, an dem in dem 

'i • ' 

Behandlungsraum zu behandelnden Material Oder in der Abpumpleitung wird durch 

l i ' 

das erfindungsgemalie Verfahren bzw. durch die erfindungsgemaSe Vomchtung sicher 
vermieden. 



30 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zum Aufkohlen bei subatmospharischen Drucken, wobei einem 
Behandlungsraum ein KohlenwasserstofF-haltiges Behandlungsgas zugefuhrt wird 
und aus dem Behandlungsraum ein Abgasstrom austritt, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Opazitat der in dem Behandlungsraum (3) 
herrschenden Gasatmosphare und/oder die Opazitat des aus dem 
Behandlungsraum (3) austretenden Abgasstromes (4) ermitlelt und in 
AbhSngigkeit von der ermittelten Opazitat die Zufuhrung des Kohlenwasserstoff- 
haltigen Behandlungsgases (1) in den Behandlungsraum (3) geregelt \Anrd. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass bei Uberschreiten 
eines eingestellten Oder einstellbaren Opazitatswertes die Zufuhrung des 
Kohlenwasserstoff-haltlgen Behandlungsgases (1) in den Behandlungsraum (3) 
unterbrochen wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass bei Oberschreiten 
eines eingestellten oder einstellbaren Opazitatswertes die Menge des dem 
Behandlungsraum (3) zugefuhrten Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases 
(1) reduziert wird. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dass in dem Behandlungsraum (3) ein Druck zwischen 3 und 20 
mbar eingestellt wird. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dask als Kohlenwasserstoff-haltiges Behandlungsgas (1) Alkane, 
Alkene, Alkine oder Derivate der Vorgenannten, denen Wasserstoff zu gemischt 
werden kann, verwendet werden. 
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6. 

5 
10 
15 

7. 

20 

8. 



Vorrichtung zum Aufkohlen bei subatmospharischen Drucken, aufweisend 
wenigstens einen Behandlungsraum, wenlgstens eine Zufuhrleitung, uber die dem 
Behandlungsraum ein Kohlenwasserstoff-haltiges Behandlungsgas zugefuhrt \mrd, 
und wenigstens eine Abpumpieitung, uber die der Abgasstrom mittels einer 
Abpumpvonichtung aus dem Behandlungsraum abgezogen wird, dadurch 
gekennzeichnet, dass in der Zufuhrleitung (1) wenigstens ein Ventil (2) 
angeordnet ist, in dem Behandlungsraum (3) wenigstens eine Einrichtung (10) zur 
Ermittlung der Opazitat der in dem Behandlungsraum (3) herrschenden 
Gasatmosphare und/oder in der Abpumpieitung (4) wenigstens eine 
Opazitatssonde (5) angeordnet ist und eine Auswerteeinheit (9) vorgesehen ist. 
die in Abhangigkeit von der mittels der Einrichtung zur Ermittlung der Opazitat der 
in dem Behandlungsraum (3) herrschenden Gasatmosphare und/oder der 
Opazitatssonde (5) ennittelten Opazitat des Abgasstromes (4) die Zufuhrung des 
Kohlenwasserstoff-haltigen Behandlungsgases (1) in den Behandlungsraum (3) 
durch Ansteuemng des Ventils (2) regelt. 

Vom'chtung nach Anspmch 6, dadurch gekennzeichnet, dass das Ventil (2) ein 
Regelventll ist. 

Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Auswerteeinheit (9) die Einstellung eines Opazitatsgrenzwertes ermoglicht. 
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EPO-Internal , WPI Data, PAJ, COMPENDEX 
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Kategorie^ Bezeichnung der VerOffentlichung, soweft eiforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Telle 



Betr. Anspruch Nr. 



DE 26 36 273 A (IPSEN IND INT GMBH) 
16. Februar 1978 (1978-02-16) 
das ganze Dokument 
& US 4 232 852 A (F.LIMQUE ET AL) 
11. November 1980 (1980-11-11) 
Zusaimnenfassung; Be1 spiel 1 

EP 0 156 147 A (LINDE AG) 
2. Oktober 1985 (1985-10-02) 
Anspruche 4-8 

DE 37 25 174 A (LINDE AG) 
9. Februar 1989 (1989-02-09) 
Spalte 3, Zelle 8 - Zeile 15 

-/-- 



1.2.5,6, 
8 

3,7 
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3,7 

1.3,6,7 



Weitere Verdffenllichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
enlnehmen 



Siehe Anhang PatentfamQIe 



* Besondere Kalegorien von angegebenen VeroffemUchungen 

'A* Verdffentllchung, die den allgemetnen Stand derTechnikdefinleit. 
aber nicht ats besonders bedeutsam anzusehen ist 

'E* diteres Dokument. das jedoch erst am Oder nach dem Intemattonalen 
Anmeldedalum verOffentlicht worden fst 

•L* Veroffenllichung, die geelgnet Ist. einen Prioritatsanspruch zwelfettiall er- 
scheinen zu lassen, Oder dutch die das VeroffentOchungsdatum elner 
anderen Im Recherchenbericht genannten Ver6ffentttchung belegt werden 
soli Oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefOhrt) 

"O" Veroffenllichung, die slch auf elne mQndllche Offenbarung, 

elne Benutzung, efne Aussteliung oder andere MaBnahmen bezleht 
•P' VerSffentDchung, de vor dem intematlonalen Anmeldedatum, aber nach 
dem beanspruchten Prioritatsdatum verfiffentlichl worden Isl 



*T* SpStere Verbffentlichung, die nach dem intematlonalen Anmeldedalum 
Oder dem Prioritatsdatum verdffenlOcht worden ist und mit der 
Anmeldung nicht kolfldlert. sondern nur zum Verslandnis des der 
Erflndung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeDegenden 
Theorie angegeben ist 

*X* VerOffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erflndung 
kann allein aufgrund dle^r Veroffenttlchung nicht als neu oder auf 
erfinderischer Tgtlgkeit bemhend betrachtet werden 

"Y* Veroffenllichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erflndung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatlgkelt bemhend betrachtet 
werden, wenn die Verdffentllchung mil elner oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und 
dlese Verbindung fur eInen Fadhmann nahellegend Isl 
Verdffentllchung, die MItglled derselben Patentfamilie ist 



IDatum des Abschlusses der intematlonalen Recherche 



11. Dezember 2003 



Absendedatum des Intemationalen Recherchenberfchts 



17/12/2003 



Name und Positanschrifl der Intemalionalen Recherc*ienbeh6rde 
EuropSisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL-2280HVRQswiIk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



BevoUmachtigter Bediensleter 



LlUmpakis, E 



l=bRnblatt PCT/ISA/210 (Blatt 2) (Jul! 1092) 



Selte 1 von 2 



INTERNATIONALER RE 



CHENBERICHT 



iiiieii 

PCI 



C.(Foitsetziing) ALS WESENTUCH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



1/9 ^ 



7194 



Kalegoiie* Bezeichnung <ler VerefTeidBchung, sotraB eifoideiUch unter Angabe der fn Bdiacht kommenden TeOe Betr. An^rudt Nr. 



US 4 472 209 A (CONRAD RUEDIGER ET AL) 
18. September 1984 (1984-09-18) 

Zusammenfassung 

Spalte 5, Zeile 38 - Zeile 53; Beispiel 1 



1.2.6,8 



Foftnblatt PCT/ISA/210 (Fbrtsetzung von Blatt 2) (JuB 1992) 



Selte 2 von 2 



INTERNATIONALER REi 



CHENBERICHT 



Miff I I I 











Datum der 


Im Recherchenberlcht 


Datum der 




Mitglied(er) der 


angefQhrtes Patentdokument 


VereffenUichung 




Patentfamille 


Verdffentnchung 


DE 2636273 A 


16-02-1978 


ut 




Ifi— n9-1Q7ft 
io 11^/0 




CO 


/IA1R>lfi AT 


ui uo li^/O 




TP 

r i\ 


0'kf\'\ AIR Al 


lU Uo 1^7/0 






1 CQ/l/IA'^ A 
iOOH'tOo M 


nf\— 1 9—1 Q7ft 




1P 
Or 




97— HA—I QQ/l 
^/ UO l^of 




OP 


53022131 A 


01-03-1978 




JP 


58048626 B 


29-10-1983 




Uo 


Hc^OcJiOu M 


11—11 —iQQn 

11 ll"l^foU 




lie 


^lOOioO M 


1 fi— HQ— 1 Q70 


EP 0156147 A 


02-10-1985 


Ub. 


o4UD/^c Ml 


90— HQ— 1 OQC 




AT 
A 1 


9Q»Qn T 


1 C;— HQ— 1 OQ7 

10— Uo~*iy<5/ 




Al 1 

AU 




nc;— nc_i qqq 




All 
AU 


oo40DoD M 


90— HQ— 1 Qftt; 




dK 


0DUU//0 M 


HQ— 1 n— lOfic; 

Uo""lU lifoO 




DE 


3560367 Dl 


27-08-1987 




EP 


0156147 Al 


02-10-1985 




ZA 


8501358 A 


30-10-1985 



DE 3725174 A 09-02-1989 DE 3725174 Al 09-02-1989 



US 4472209 


: A 


18-09-1984 DE 


3038078 


Al 


06-05-1982 






AT 


369792 


B 


25-01-1983 






AT 


539980 


A 


15-06-1982 






AU 


543782 


B2 


02-05-1985 






AU 


6915481 


A 


22-04-1982 






BR 


8102150 


A 


17-08-1982 






DE 


3170866 


Dl 


11-07-1985 






DK 


433181 


A 


09-04-1982 






EP 


0049530 


Al 


14-04-1982 






ES 


8206658 


Al 


16-11-1982 






GR 


75086 


Al 


13-07-1984 






GR 


75375 


Al 


13-07-1984 






NO 


813283 


A 


13-04-1982 






ZA 


8102500 


A 


28-04-1982 



RNmblatt PCT/ISA/210 (Ahhang PalentfamIDe)(JuU 1992) 



